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(54) Farbstoff^mpfangsmaterial fur den Tintenstrahldruck 



(57) Es wird ein Aufzelchnungsmaterial fur den Tin- 
tenstrahldruclc beschrieben, das auf einem Trdger min- 
destens eine Tlntenaufnahmeschicht bestehend aus ei- 
nem cxier mehreren Bindemittetn und einer Mischung 
verschiedener wasserunldsticher, anorganischer Oxide 
der Etemente Aluminium Oder Silizium. von Oxid/hydro- 
xiden des Elements Aluminium oder von Aluminlumslli- 
katen aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass minde- 
stens sines dieser Oxide, Oxid/hydroxide Oder Sitikate 
ein Porenvolumen > 40 ml / 1 0Og aufweist und in einer 
Menge von mindestens 8 %, vorzugsweise aber 40 %, 



bezogen auf die Gesamtmenge der wasserunloslichen, 
anorganischen Oxide, der Oxid/hydroxide oder der Atu- 
minlumsillkate vorhanden ist, die Primdrtellchen der 
wasserunldslichen. anorganischen Komponente mit 
dem grossten Volumen einen Squivalenten Kugeldurch- 
messer von wenlger als 20 nm besitzen und die Primer- 
teitchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen ei- 
nen §quivalenten Kugeldurchmesser haben, der gros- 
ser als V20 des aquivalenten Kugeldurchmessers der 
Primarteilchen der Komponente mit dem grdssten Vo- 
lumen ist. 
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Beschreibung 
Technisches Gebiet 

5 [0001 ] Die Erfindung bezieht sich auf Aufzeichnungsmaterlallen fur den Tintenstrahldruck sowie Beschichtungsmas- 
sen zur Herstellung von Tintenaufnahmeschichten fOr dieses Verfahren. Insbesondere bezieht sle sich auf Aufzeich- 
nungsmaterlalien, be! denen das darauf aufgezeichnete Bild in Aufsicht oder Durchsicht betrachtet wird und welche 
aus einem TrSger und mindestens einer darauf auf liegenden Tlntenaufnahmeschicht bestehen, wobei mindestens eine 
dieser Schichten eine Mischung wasserunldslicher, anorganischer Oxide Oder Oxide/hydroxide enth§lt. 

10 

Stand der Technik 

[0002] Die heute erhaitlichen Aufzeichnungsmaterlallen fur den Tintenstrahldruck erf ullen nicht alle an sle gestellten 
Anforderungen, Insbesondere besteht die Notwendigkert, das Tintenaufnahmeverm5gen. die Tintenaufnahmege- 

15 schwindigkelt. die Bildqualitat sowie die Licht- und WasserbestSndigkeit welter zu verbessem. Eine bevorzugte Aus- 
fuhrungsform der Erfindung bezieht sich auf verbesserte Aufzeichnungsmaterialien mit ausgezetehneter Bildqualitat, 
hohem Tintenaufnahmevemnogen und rascher TIntenaufnahme. Insbesondere werden Aufzeichnungsmaterialien fur 
den Tintenstrahl gesucht. bel denen die darauf hergestellten Bilder eine gute Wischfestigkelt aufwelsen und bei denen 
das Bild auch im Kontakt mit Wasser oder Licht nicht verSndert Oder zerstort wird. 

20 [0003] Es gibt zwel unterschiediiche Verfahren beim Tintenstrahldruck, namlich den kontinuierlichen und den nteht- 
kontlnulerlichen Tintenstrahldruck. 

[0004] Beim kontinuieriichen Tintenstrahldruck wird unter Druck aus einer Duse ein Tintenstrahl erzeugt. der In einem 
gewissen Abstand von der Duse in einzelne Tropfchen zerfallt. Die einzelnen Tropfchen werden auf Grund vorgege- 
bener digitaler Daten elektrisch aufgeladen und je nachdem, ob eine Bildstelle bedruckt oder nicht bedruckt werden 
25 soil, nach dem Durchgang durch ein statisches elektrisches Feld in einen Auffangbehalter abgelenkt oder auf eine 
bestlmmte Stelle auf dem Aufzeichnungsmaterial gebracht. 

[0005] Beim nichtkontinuierlichen Verfahren, dem sogenannten "Drop-on-demand"-Verfahren, wird ein Tintentrdpf- 
chen auf Grund vorgegebener digitaler. Daten aus einer Duse ausgestossen und auf die gewunschte Stelle auf dem 
Aufzeichnungsmaterial aufgebracht. Ein Trdpfchen wird nur dann erzeugt und ausgestossen, wenn ein Blldpunkt dar- 
30 gestellt werden muss. 

[0006] Die Erfindung bezieht sich auf Aufzeichnungsmaterialien und Beschichtungsmassen, die in beiden Verfahren 

venwendet werden kSnnen. 

[0007] An Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck werden hohe Anspruche gestellt. Das erzeugte Bild 
muss unter anderem die folgenden Eigenschaften aufwelsen: 

35 ' 

- Hohe AuflOsung 

- Hohe Farbdichte 

- Gute Farbwiedergabe 

- Gute Wischfestigkeit 
40 - Gute Wasserfestigkelt 

- Hohe Lk:htechtheit 

[0008] Um dies zu errelchen, mussen die folgenden Bedingungen erfullt werden: 

^ 1 . Die Tlnte muss vom Aufzeichnungsmaterial rasch absorbtert werden. 

2. Die aufgespritzten Tintentrdpfchen mDssen auf dem Aufzeichnungsmaterial kreisfdrmlg und genau begrenzt 
auseinanderiaufen. 

3. Die Farbstoffdiffuslon Im Aufzeichnungsmaterial muss gering sein, damit der 

Durchmesser der Fari^punkte nicht mehr als notig vergrdssert wird. 
so 4. Ein Tintenpunkt darf beim Oberiappen mit einem vortier auf gebrachten Tintenpunkt diesen nicht beetntrachtigen 
Oder verwischen. 

5. Das Aufzeichnungsmaterial muss eine OberflSche aufwelsen. die eine hohe 

Dichte und Brillanz der Farben ermdglicht 

6. Das Aufzeichnungsmaterial muss vor und nach dem Bedrucken hervorragende physikallsche Eigenschaften 
55 aufwelsen. 

[0009] Es handelt sich zum Tell um sich widersprechende Anforderungen, so bedeutet beispielsweise eine sehr 
schnelle Tintenaufnahme haufig eine Beelntrdchtigung der Wischfestigkelt 
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[001 0] Ausgehend von den an das Aufzeichnungsmaterial gesteltten Forderungen werden trotzdem Wege gesucht, 
die zu einem Bild mit moglichst hoher Farbdichte bei moglichst hoher WIschfestigkeit f uhren. Die besten Eigenschaften 
werden mit Aufzeichnungsmaterlalien erreicht, bei denen auf einem TrSger mindestens eine spezielle Tintenaufnah- 
meschicht aufgebracht 1st. 

5 [0011] In den Patentanmeldungen EP 0'298'424, EP 0'407720. EP 0'622"244 und JP 60-245*588 werden Aufzeich- 
nungsmateriallen fOr den Tintenstrahldruck vorgeschlagen, in dem die Tintenaufnahmeschlcht kolloidales Aluminium- 
oxid/hydroxid mit Pseudobohmit-Struktur als wasserunlosllches, anorganisches, poroses Oxid enthalt. Pseudobohmit 
ist ein Agglomerat von kolloidalen Teilchen von Aluminiumoxid/hydroxid der Forme! A^Os • n H2O (n= 1 bis 1.5). 
[0012] In der Patentanmeldung EP 0'875'394 werden Aufzeichnungsmaterlalien fOr den Tintenstrahldruck vorge- 

10 schlagen, in dem die Tintenaufnahmeschlcht ein wasserunldsliches, anorganisches, pordses Aluminiumoxid/hydroxid 
enthdit, das eines Oder mehrere Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 des perlodlschen Systems der Elemente enthdit. 
[0013] In der Patentanmeldung WO 00-02736 wird ein Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahldruck beschrie- 
ben, in dem die Tintenaufnahmeschlcht eine Mischung von Siliziumdioxid und Aluminiumoxid/hydroxid (Sol mit 23% 
AI2O3) enthSlt. 

15 [0014] In der Patentanmeldung EP 0'777014 werden PIgmentschichten als Oberzug fur Papiere beschrieben, die 
eine Mischung eines groben anorganlschen Pigments (Grdsse 2 ^m bis 4 • m) und eines feinen anorganlschen Pig- 
ments enthatten, wobei der logarithm ische Unterschied der mittleren Komgrdssen der belden Pigmente mindestens 
0.5 betrdgt. Venwendete Pigmente sind nicht-pordses Calciumcarbonat Oder Kaolin. 

[0015] Aufzelchnungsmaterialien. die solche pordsen Oxide Oder Oxid/hydroxide enthalten, absorbieren w&ssrige 
20 Tlnten wesentllch rascher als Aufzerchnungsmaterlalien, die keine solchen Substanzen enthalten. Die Aufnahmeka- 
pazltdt Ist in vielen FSIIen aber noch ungenugend. Im weiteren tendleren solche Aufzelchnungsmaterialien zu unge- 
nOgender Transparenz und zu BrOchigkeit. 

Zusammenffassung der Erfindung 

25 

[001 6] Ein Ziel der Erfindung ist die Bereltstellung von Aufzelchnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck, die neben 
einem hohen Tlntenaufnahmevermdgen verbunden mit einer raschen Tintenaufnahme eine hervorragende BIMqualltdt 

aufweisen. * - 

[0017] Ein weiteres Ziel der Erfindung ist die-.Bereitstellung solcher Aufzeichnungsmaterlalien fOr den Tlntenstrahl- 
30 druck, die mit den meisten heute auf dem Marict eriidltlichen Tintenstrahldruckem eine hervorragende Bildqualit&t 
ergeben. 

[0018] Ein weiteres Ziel der Erfindung ist die Bereltstellung von Aufzelchnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck 
mit wenigstens einer Tintenaufnahmeschlcht, die eine Mischung wasserunldsticher, anorganischer Oxide der Elemente 
Aluminium oder Silizium Oder Oxkl/hydroxide des Elements Aluminium enthSIt, wobei mindestens eines dieser Oxide 

35 Oder Oxid/hydroxide pords ist 

[001 9] Ein weiteres Ziel der Erfindung ist, sotehe Tintenaufnahmeschichten derart herzustellen, dass die wasserun- 
idslichen, anorganlschen Oxide Oder Oxid/hydroxide als Festkorper eingesetzt werden konnen. 
[0020] Geldst wird diese Aufgabe durch ein Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahldruck, das in wenigstens 
einer Tintenaufnahmeschlcht neben einem Oder mehreren Bindemittetn eine Mischung verschiedener wasserunldsli- 

40 Cher, anorganischer Oxide der Elemente Aluminium Oder Silizium Oder Oxid/hydroxide des Elements Aluminium oder 
Aluminiumsllikate mit unterschiedlichen chemlschen und / oder morphok)glschen Eigenschaften enthalt, wobei min- 
destens eines dieser Oxide. Oxid/hydroxide oder Silikate pords ist. Die Menge dieses pordsen, wasserunidslichen, 
anorganlschen Oxids oder Oxid/hydroxids betrdgt mindestens 8 %, vorzugsweise aber mindestens 40 % der Gesamt- 
menge aller vorhin genannten wasserunidslichen, anorganlschen Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate. Die verschie- 

45 denen wasserunidslichen, anorganlschen Oxide. Oxid/hydroxide oder Silikate sind von ahnlicher Grdsse. 

[0021] T- Oder ^-Aluminiumoxki, Aluminiumoxid/hydroxid, mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des 
Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid oder Siliziumdioxid sind bevorzugte wasserun- 
Idsliche, anorganische Oxide oder Oxid/hydroxide. Diese Substanzen existieren in vielen Fallen in einer pordsen und 
einer nicht-pordsen Form. 

50 [0022] Daneben enthalten die Tintenaufnahmeschichten ein oder mehrere Bindemittel. 

[0023] Bevorzugte Bindemittel sind Gelatine, Polyvinylalkohol, Abkdmmllnge des Polyvinylalkohols, Polyvlnylpyrroli- 
don Oder Mischungen davon in einer Menge von vorzugsweise 5 bis 50 Gewlchtsprozent bezogen auf die Gesamt- 
menge der wasserunidslichen, anorganlschen Oxide, Oxid/hydroxide und Silikate. 
[0024] Besonders bevorzugt sind filmbildende Bindemittel oder Bindemittel in Latexform. 

55 [0025] Die Tintenaufnahmeschichten konnen zusdtzlich noch ein Vemetzungsmittel fur das oder die Bindemittel ent- 
halten, Netzmtttel, Fullstoffe, naturliche oder kOnstliche Potymere sowie weitere dem Fachmann bekannte Vert)indun- 
gen, die die bildmassigen und / oder physikatlschen Eigenschaften des Bildes verbessem, wie beispietswelse UV- 
Absorber, optische Aufhelier, Lichtstabiiisatoren, Antioxidantien. Feuchthaltemittel. Distanzhalter usw. 
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[0026] Die Erfindung wird in der fotgenden ausfuhrlichen Beschreibung niher erISutert. 
Ausfuhrliche Beschreibung der Erfindung 

5 [0027] WIr haben nun gefunden, dass der Zusatz von Mischungen verschiedener wasserunldslicher, anorganischer 
Oxide der Elemente Aluminium Oder Slllzium, von Oxid/hydroxiden des Elements Aluminium Oder von Alumlnlumsili- 
katen von vergleichbarer Grosse. jedoch mit unterschledlichen chemlschen und / Oder morphologischen Eigenschaf- 
ten. zu einer Tintenaufnahmeschicht die Aufnahmekapazitat solcher Aufzelchnungsmaterialien fur wSssrige Tinten 
stark erhdht. Der teilwelse Ersatz der porOsen, anorganischen Oxide/hydroxide in den Tintenaufnahmeschichten von 

10 Aufzelchnungsmaterialien. wie sle in den Patentanmeldungen EP 0'298'424, EP 0'407720. EP a622'244, EP 0'875'394 
und JP 60-245'588 beschrieben wurden, durch nicht-pordse Oxide. Oxid/hydroxide oder Sillkate fuhrt zu einer Erhd- 
hung derTlntenaufnahmekapazitat und nichtzu einer Abnahmen, wie zu enwarten w§re. ErfindungsgemSsse Aufzeich- 
nungsmaterialien zeigen auch eine verbesserte Transparenz und eine geringere Tendenz zur Rissblldung. 
[0028] Der Zusatz von Mischungen verschiedener wasserunldslicher, anorganischer Oxide der Elemente Aluminium 

IS Oder Slllzium, von Oxid/hydroxiden des Elements Aluminium Oder von Aluminiumsitikaten von vergleichbarer Grdsse 
und mit unterschledlichen chemlschen und / Oder morphologischen Eigenschaften ergibt ausgezeichnete Tintenauf- 
nahmeschichten fur Aufzelchnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck, wenn sie in dieselbe Schlcht zusammen mit 
einem oder mehreren Bindemittein eingebracht werden. Mindestens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide Oder Silikate 
muss pords sein. Seine Menge betragt mindestens 8 % der Gesamtmenge dieser wasserunldsllchen. anorganischen 

20 Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate in dieser Schicht. 

[0029] Bevorzugt enthalt diese Schrcht diese pordsen, wasserunldslichen. anorganischen Oxide. Oxid/hydroxide 
Oder Silikate in einer Menge von mindestens 40 % der Gesamtmenge aller wasserunldslichen, anorganischen Oxide. 
Oxid/hydroxide oder Silikate dieser Schlcht. 

[0030] Die Porositat der wasserunldslichen. anorganischen Oxide oder Oxid/hydroxide wurde mittels der BET-lso- 
25 therme bestimmt, wie es in G. M. Barrow. "Physical Chemistry", 2. Ausgabe. McGraw-Hill Book Company. 1 966, Seiten 
764 - 765 beschrieben 1st. Bel Tintenaufnahmeschtohten fur den Tintenstrahldruck hat sk:h herausgestellt. dass nur 
der Zusatz von porosen Substanzen. deren Porenvolumen > 40 ml / 100 g ist. die Aufnahmegeschwindigkelt und die 
Aufnahmekapazitat wSssriger Tinten wesentlich erhoht. Solche Substanzen werden im weiteren als "poros" bezeichnet. 
wahrend Substanzen mit einem Porenvolumen < 40 ml / 100 g Im weiteren als "nicht-pords" zu betrachten sind. 
30 [0031] - Die Grdsse der Primarteilchen dieser wasserunldslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide Oder Silikate, 
wie sle durch Transmissionselektronenmikroskopie bestimmt werden kann. liegt Im Nanometerberek:^. Die Grdsse 
unregelmasslg geformter Primarteilchen wird als Durchmesser einer Kuget angegeben, das das gleiche Vplumen wie 
das unregelmassig gefomite Primarteilchen hat. 

[0032] Diese Primarteilchen haben einen aquivalenten Kugeldurchmesser, der fur die Mischungskomponente mit 
35 dem grdssten Volumen kleiner als 20 nm ist. Die Mischungskomponente mit dem kleinsten Volumen hat einen dqui- 
valenten Kugeldurchmesser. der grdsser als 1/20 des Squivalenten Kugeldurchmessers der Mischungskomponente 
mit dem grdssten Volumen ist. 

[0033] Bevorzugt sind Mischungen, bei denen die Primarteilchen einen Squivalenten Kugeldurchmesser besitzen. 
der fur die Mischungskomponente mit dem grdssten Volumen kleiner als 15 nm ist und die Mischungskomponente mit 
40 dem kleinsten Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmesser hat, der grdsser als 1/1 0 des aquivalenten Kugeldurch- 
messers der Mischungskomponente mit dem grdssten Volumen ist. 

[0034] Bevorzugt als wassemnldsllche. anorganische Oxide sind T- Oder 6-Alumlniumoxkl oder SHiziumdioxld, als 
wasserunldsliche, anorganische Oxid/hydroxide Alumlniumoxid/hydroxld oder mit Elementen aus der Gruppe der Sel- 
tenen Erden des Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid. Das Siliziumdioxid kann po- 
45 sitiv Oder negativ geladen sein. Als wasserunldsliches. anorganisches Aluminiumsilikat kann Imogolit, ein naturiich 
voricommendes hydratisiertes faserfdrmiges Aluminiumsilikatpolymer der Zusammensetzung (OH)3Al203SiOH. ver- 
wendet werden. Imogolit-Fasem kdnnen auch synthetisch hergestellt werden. 

[0035] Bevorzugt als wasserunldsliche, anorganische, pordse OxkJe mit einem Porenvolumen > 40 ml / 100 g sind 
T- Oder 6- Aluminlumoxid oder Siliziumdioxid, als wasserunldsliche. anorganische pordse Oxid/hydroxide mit einem 
50 Porenvolumen > 40 ml / 100 g Aluminiumoxid/hydroxid oder mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des 
Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid. 

[0036] Vorzugsweise enthalt das mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des Periodischen Systems der 
Elemente dotierte /Vluminiumoxid/hydroxid die Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 in einer Menge zwischen 0.04 
und 4.2 Molprozent bezogen auf AJ2O3. 
55 [0037] Die folgenden Mischungen sind bevorzugt: 

- /Viuminiumoxkl/hydroxid (pords) mit y- oder Aluminiumoxid (pords) 

- Aluminiumoxid/hydroxid (pords) mit Siliziumdioxid (pords) 
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- T- Oder $- Aluminiumoxid (poros) mit Siliziumdioxid (pords) 

- Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Siliziumdioxid (nicht-poros) 

- Y- o6er 5- Aluminiumoxid (poros) mit Aluminiumoxid/hydroxid (nicht-poros) 
Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Aluminiumoxid/hydroxid (nicht>pords) 

5 * - Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Imogolit (nicht-pords) 
• Y- Oder &- Aluminiumoxid (pords) mit Imogolit (nicht-pords) 

- Siliziumdioxid (pords) mit Imogolit (nicht-pords) 

[0038] Besonders bevorzugt in diesen Mischungen 1st mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des Pe- 
10 riodischen Systems der Elemente dotiertes pordses Aluminiumoxid/hydroxid oder poroses positiv geladenes Silizium- 
dioxid. 

[0039] Die Primarteilchen der wassenjnioslichen, anorganischen Oxide. Oxid/hydroxide oder Silikate konnen die 
Form von Piattchen, von Stabchen, Kugelchen oder Fasem besitzen. Als Mischungskomponenten werden bevorzugt 
Substanzen venwendet, die eine unterschiedliche Form besitzen. Plattchen kdnnen durch Ihren Formfaktor n§her cha- 
ts rakterisiert werden, der das Verhaitnis zwischen der Plattchendicke und dem Plattchendurchmesser angibt 
[0040] Besonders bevorzugt sind die folgenden Kombinationen: 



KOgelchen und Plattchen 
Kugelchen und StSbchen 
20 - Plattchen und Fasem 
KOgelchen und Fasem 



[0041] Beispiel fur kugelformige Teilchen ist Siliziumdioxid, entweder positiv oder negativ geladen. 
[0042] Beispiele fur stabchenfonmige Teilchen sind Aluminiumoxid/hydroxid oder mit Elementen aus der Gruppe der 
25 Seltenen Erden des Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid. 

[0043] Beispiele fOr piattchenfdrmlge Teltohen sind Alumlhiumoxkl/hydroxid mit einem Formfaktor von 4 bis 8 oder 
Y- Oder 6- Aluminiumoxid mit einem Formfaktor von 1 .5 bis 3. 
[0044] Beispiel fur faserformige Teilchen ist Imogolit. 

[0045] Die Bindemittel sind Im allgemeinen wasserl6sliche Polymere. Besonders bevorzugt sind filmbildende Poly-,- - 

30 mere Oder Polymere in Latexform. 

[0046] Die wasserldslichen Polymere umf assen z. B. natOrliche oder daraus hergestellte modiflzierte Verbindungen 
wie Albumin, Gelatine, Kasein, Starke, Gummi arabicum. Natrium- oder Kaliumalginat, Hydroxyethylcellulose, Car- 
boxymethylcellulose, a-, p- oder Y-Cyclodextrin usw. Wenn eines der wasserldslichen Polymere Gelatine ist, so kdnnen 
alle bekannten Gelatinetypen venwendet werden, wie saure Schweinehautgelatine oder alkalische Knochengelatine, 

35 ' sauer oder basisch hydrolisierte Gelatinen, wie auch substituierte Gelatinen. beispielsweise phthalierte, acetylierte 
Oder carbamoylierte Gelatine, oder mit Trimellitsaureanhydrld umgesetzte Gelatine. 
[0047] Ein bevorzugtes naturliches Bindemittel ist Gelatine. 

[0048] Synthetische Bindemittel kdnnen ebenfalls venwendet werden und umfassen beispielsweise Polyvinylalkohol, 
vollstandig oder teilweise verseifte Verbindungen von Gopolymeren aus Vinylacetat und anderen Monomeren; Homo- 

40 polymere oder Gopolymere von ungesattigten Carbonsauren wie (Meth)acrylsaure, Maleinsaure, Crotonsaure usw.; 
Homopolymere oder Gopolymere aus sulfonierten Vinylmonomeren wie z. B. Vlnylsulfonsaure, Styrolsulfonsaure usw. 
Ebenfalls kdnnen Homopolymere oder Gopolymere aus Vinylmonomeren von (Meth)acrylamid; Homopolymere oder 
Gopolymere anderer Monomerer mit Ethylenoxid; Polyurethane; Polyacrylamide; wasserldsllche Nytonpolymere; Po- 
lyvinylpyrrolidon; Polyester; Polyvinyllactame; Acrylamidpolymere; substituierter Polyvinylalkohol; Polyvinylacetale; 

45 Polymere aus AlkyI- und Sulfoalkylacrylaten und -methacrylaten; hydrolisierte Polyvinylacetate; Polyamide; Polyvinyl- 
pyridine; Polyacrylsaure; Gopolymere mit MaleinsaureanhydrkJ; Polyalkylenoxide; Gopolymere mit Methacrylamid und 
Gopolymere mit Maleinsaure eingesetzt werden. Alle diese Polymere kdnnen auch als Mischungen venwendet werden. 
[0049] Bevorzugte synthetische Bindemittel sind Polyvinylalkohol, Derlvate des Polyvinylalkohols, Polyvlnylpyrroll- 
don Oder Mischpolymere dieser Verbindungen. 

50 [0050] Diese Polymere kdnnen mit wasserunldslichen naturlichen oder synthetischen hochmolekularen Verbindun- 
gen gemischt werden, insbesondere mit Acryllatbes oder Styrolacryllatices. 

[0051 ] Obwohl wasserunldsliche Bindemittel nicht explizit beansprucht werden, so sollen wasserunldsliche Polymere 
trotzdem als Systembestandteil angesehen werden. 

[0052] Die oben envahnten Polymere mit vemetzbaren Gruppen kdnnen mit Hilfe eines Vemetzers oder Harters zu 
55 praktisch wasserunldslichen Schichten umgesetzt werden. Sotehe Vernetzungen kdnnen kovalent oder ionisch sein. 
Die Vemetzung oder Hartung der Schichten erlaubt eine Veranderung der physikalischen Schichteigenschaften, wie 
z. B. der Flussigkeitsaufnahme, oder der Widerstandsfahigkeit gegen Schtchtverletzungen. 
[0053] Die Vemetzer und Harter werden auf Grund der zu vemetzenden wasserldslichen Polymere ausgesucht. 
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[0054] Organische Vemetzer und Hdrter umfassen beispielsweise Aldehyde (wie Formaldehyd, Glyoxal Oder Gluta- 
raldehyd); N-Methylotverbindungen (wie Dimethylolhamstoff Oder Methylol-Dimethylhydantoin); Dioxane (wie 2,3-Di- 
hydroxydioxan); reaktlve Vinylverbindungen (wie 1.3,5-Trisacryloyl-Hexahydro-s-Trjazin Oder Bis-(Vinylsulfonyl)me- 
thylether), reaktive Halogenverbindungen (wie 2,4-Dichloro-6-Hydroxy-s-Triazin); Epoxide; Aziridine; Carbamoylpyri- 
5 dinverbindungen, Melaminharze Oder Mischungen zweier oder mehrerer dieser erw^hnten vemetzenden Verfoindun- 
gen. 

[0055] Anorganlsche Vemetzer und Hdrter umfassen beispielsweise Chromalaun. Aluminiumalaun, BorsSure oder 
Borate. 

[0056] Die Schichten kdnnen auch reaktive Substanzen enthalten. die unter Einwirkung von UV- Oder IR-Licht, Elek- 
10 tronenstrahlen. Rdntgenstrahlen oder Warme die Schichten vemetzen. 

[0057] Die erflndungsgemSssen Aufzeichnungsmaterialien fOr den Tintenstrahldruck kdnnen neben der Tintenauf- 
nahmeschicht gegebenenfalls weitere Schichten und Hilfsschichten enthalten. entweder oberhalb Oder unterhalb der 
Tintenaufnahmeschteht. 

[0058] Die Schichten kdnnen durch den Zusatz von Fullstoffen modifiziert werden. Mdgliche Fullstoffe sind z. B. 

15 Kaolin, Ca- oder Ba-Cartx)nate, Sillziumdioxld, Titandioxid, Bentonite, Zeolite, Aluminiumsilikat, Cateiumsilikat oder 
kolloidales Sillziumdtoxid. Auch Inerte organische Partikein wie z. B. KunststoffkOgelchen kdnnen venivendet werden. 
Diese KQgelchen kdnnen aus Polyacrylaten, Polyacrylamiden, Polystyrol oder verschiedenen Copolymeren aus Acry- 
laten und Styrol bestehen. Die FQIIstoffe werden auf Grund des beabsichtigten Gebrauchs der hergesteltten Bitder 
ausgewdhlt. Einige dieser Fullstoffe kdnnen in transparenten Materialien nicht verwendet werden. Sie kdnnen aber 

20 positive Wirkungen in Aufsichtsmateriallen besitzen. Sehr oft erreicht man mit dem Einsatz solcher Fullstoffe eine 
gewunschte matte Oberflache. 

[0059] Die Aufzeichnungsmaterialien kdnnen neben den Mischungen der pordsen anorganischen Verbindungen in 
der Tintenaufnahmeschicht zusdtzlich IdsPtche Metallsaize enthalten, beispielsweise Erdalkalisaize oder Saize der sel- 
tenen Erden. 

25 [0060] In den erfindungsgemSssen Aufzeichnungsmaterialien ist mindestens eine Tintenaufnahmeschicht auf einen 
Trager aufgebracht. Eine grosse Vielfalt an Trdgem ist bekannt und wird auch eingesetzt. So kdnnen alle TrSger, die 
bei der Hersteliung von photographischen Materialien verwendet werden, eingesetzt werden. Venn^endet werden z. B. 
transparente Trager aus Celluloseestem wie Cellulosetrlacetat, Celluloseacetat, Cellulosepropionat, oder Celtulosea- 
cet^t/butyrat, Polyester wie Polyethylenterephthalat, Polyamide, Polycartx>nate, Polyimide, Polyolefine; Polyvinylace- 

30 tale, Polyether, Polyvlnylchlorid und Polyvinylsulfone. Bevorzugt werden Polyester, Insbesondere Polyetfiylenter- 
ephthalat wegen ihrer ausgezeichneten Dimensionsstabiiitdt. Bei den in der photographischen Industrie eingesetzten 
opaken Trdgem kdnnen z. B, Barytpapier, mit Potyolefinen beschichtete Papiere oder wetssopake Polyester wie z. B. 
Melinex® der Firma DuPont eingesetzt werden. Besonders bevorzugt sind polyofefinbeschichtete Papiere Oder weis- 
sopaker Polyester. 

35 [0061 ] Es ist vorteilhaft, diese Trager, insbesondere Polyester, vor dem Beguss mit einer Substrierschicht zu verse- 
hen, urn die Haftung der Tintenaufnahmeschichten oder anderer Schichten auf dem TrSger zu verbessem. Solche 
Substrierschichten sind in der photographischen Industrie wohlbekannt und enthalten z. B. Terpotymere aus Vinyli- 
denchlorid, Acrytnitril und Acrylsaure oder aus Vinylidenchlorid, Methylacrylat und Itaconsaure. 
[0062] Ebenfalls als TrSger kdnnen unbeschichtete Papiere verschiedener Typen venwendet werden, die in ihrer 

40 Zusammensetzung und in ihren Eigenschaften grosse Unterschiede aufweisen kdnnen. Pigmentlerte Papiere und 
Hochglanzpapiere kdnnen ebenfalls ven^/endet werden, wie auch Metallfolien, beispielsweise aus Aluminium. 
[0063] Die erfindungsgem&ssen Tintenaufnahmeschichten werden im atlgemeinen aus wdssrigen Ldsungen oder 
Dtspersionen, die alle ndtigen Komponenten enthalten, gegossen. In vielen Fallen werden Netzmlttel als Begusshilfs- 
mittelzugesetzt, um das Giessverhalten und die SchichtgleichmSssigkeitzu verbessem. Neben ihrer Wirkungwahrend 

45 des Giessvorgangs kdnnen diese Verbindungen auch einen Einfluss auf die BildqualitSt haben und kdnnen deshalb 
dementsprechend ausgewShIt werden. Obwohl solche oberflachenaktiven Verbindungen in der Erfindung nicht bean- 
sprucht werden, bilden sie trotzdem einen wesentlichen Bestandteil der Erfindung. 

[0064] ZusStzllch zu den schon enwthnten Bestandteilen kdnnen die erfindungsgemSssen Aufzeichnungsmateria- 
lien zusStzliche Verbindungen enthalten, um seine Eigenschaften welter zu verbessem, so beispielsweise optische 
50 Aufheller zur Verbesserung des Weissgrades, wie beispielsweise Stilbene, Cumarine, Triazine, Oxazole oder weitere 
dem Fachmann bekannte Verbindungen. 

[0065] Zur Verbesserung der Lichtechtheit kdnnen UV-Absortier. wie beispielsweise Benztriazole. Benzophenone, 
TTiiazolidone, Oxazole, Thiazole oder weitere dem Fachmann bekannte Verbindungen verwendet werden. Die Menge 
des UV-Absorbers betragt 200 - 2000 mg/m^, vorzugsweise 400 - 1000 mg/m2. Der UV-Absorber kann in jede Schicht 
55 des erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterials eingebracht werden, besonders vorteilhaft ist aber, wenn er in die 
oberste Schicht eingebracht wird. 

[0066] Es ist welter bekannt, dass die im Tintenstrahldruck hergestellten Bikier durch den Zusatz von Stabilisatoren 
und Antk>xidantien geschutzt werden kdnnen. Beispiele soteher Verbindungen sind sterisch gehinderte Phenole. ste- 
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risch gehinderte Amine, Chromanole, reduzierende Verbindungen wie Ascorbinsdure usw. Die erwahnten Verbindun- 
gen konnen als wSssrige Ldsungen zu den Giessldsungen zugesetzt werden. Falls die Verbindungen nicht genOgend 
wasserldslich sind. konnen sie durch andere, bekannte Verfahren in die Giesslosungen eingebracht werden. So konnen 
die Verbindungen beispietsweise in einem mit Wasser mischbaren organischen Ldsungsmittel wie z. B. niedere Alko- 
hole, Glykole, Ketone. Ester oder Amide gelost werden. Es 1st auch moglich. die Verbindungen als feinkornige Dlsper- 
sionen, als diemulsionen, als Cyclodextran-Einschlussverbindungen Oder als Latex, der die Verbindung enthdit, in die 
Giessldsung einzubringen. 

[0067] Nonmalerweise haben die erftndungsgemassen Tintenaufnahmeschlchten eine Trockenschiohtdicke von 0.5 
^m bis 100 ^m, insbesondere 5 bis 50 (im. 

[0068] Die Glessldsungen kdnnen auf verschiedene Arten auf den TrSger aufgebracht werden. Die Glessverfahren 
schliessen belspielsweise den Extrusionsguss, den Luftmesserguss, den Schlitzguss. den Kaskadenguss und den 
Vorhangguss ein. Die Giessldsungen kdnnen auch mit einem Spruhverfahren aufgebracht werden. Die Tintenaufnah- 
meschlchten kdnnen aus mehreren Einzelschichten bestehen, die einzein nacheinander oder gemeinsam aufgebracht 
werden konnen. Ein TrSger kann auch beidseitig mitTintenaufnahmeschichten begossen werden. Es istauch mSgllch. 
auf der Ruckseite eine antistatische Schicht oder eine Schicht zur Verbesserung der Ptanlage aufzubringen. Das ge- 
wdhlte Glessverfahren schrSnkt die Erflndung aber in kelner Art und Weise ein. 

[0069] Tinten fOr den Tlntenstrahkiruck bestehen im wesentlichen aus einer flOssigen TrSgersubstanz und einem 
darin geWsten oder dispergierten Farbstoff oder Pigment. Die flussige Tragersubstanz fur Tintenstrahldrucktinten ist 
im allgemelnen Wasser oder eine Mischung aus Wasser und einem mit Wasser mischbaren Ldsungsmittel wie Ethy- 
tengtykol, Glykole mit hdherem Molekuiargewicht, Glycerin, Dipropylenglykol, Polyethylengtykol, Amide, Polyvinytpyr- 
rolidon, N-Methylpyrrolidon, Cycbhexylpynrolidon, Carbonsduren und deren Ester, Ether, Alkohole, organische Sulf- 
oxide, Sulfolan, Dimethylfonmamid, DImethylsulfoxld, Cellosolve, Polyurethane, Acrylate usw. 
[0070] Die nichtwdssrigen Tintenbestandteile dienen allgemein als Feuchthalter. Hilfsldsungsmittel. Vlskositdtsreg- 
ler, Eindrlnghilfsmittel oderTrocknungsbeschleunlger. Die organischen Verbindungen besitzen meistens einen Siede- 
punkt, der uber dem von Wasser liegt. Tinten fur den kontinuiertichen Tintenstrahldruck konnen welter anorganische 
Oder organische Satze zur Erhdhung der Leitfahigkeit enthalten. Beispiele solcher Saize sind Nitrate, Chloride, Phos- 
phate, und die wasseridslichen SaIze wasseridslicher organischer Sduren wie Acetate, Oxalate und Citrate. Die Fart>- 
stoffe Oder Pigmente, die zur Herstellung der zusammen mit den erfindungsgemSssen Aufzeichnungsmateriallen ver- 
wendbaren Tinten eingesetzt werden konnen. beinhatten praktisch alte bekannten Klassen dieser farbigen Verbindun- 
gen. Typische Beispiele verwendeter Farbstoffe oder Pigment sind in der Patentanmeldung EP 0'559"324 aufgefuhrt. 
Die'erfindungsgemSssen Aufzekshnungsmaterlallen kdnnen mit fast alien dem Stand der Technik entsprechenden Tin- 
ten venArendet werden. 

[0071 ] Zusdtzlich kdnnen die Tinten weitere Zusdtze wie oberf Idchenaktlve Substanzen, optische Aufheller, UV-Ab- 
sorber, Lichtstabilisatoren. Konservierungsmittel und polymere Verbindungen enthalten. 

[0072] Die Beschreibung der Tinten dient nur als Illustration und ist in Bezug auf die Erfindung In ketner Weise 
einschrSnkend. 

[0073] Die folgenden Verfahren wurden zur Prufung und zum Vergleich der hier beschrlebenen Aufzek;hnungsma- 
teriallen venwendet. 

40 Bildhomogenltat 

[0074] Auf die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmateriallen, wie sie in den folgenden Beispielen beschrieben 
werden. wurden mit einem Tintenstrahldrucker EPSON STYLUS™ COLOR 500 Im Transparent-Modus mit Originaltln- 
ten elfstufige Farbkeile in den 7 Farben Blaugrun, Purpur, Gelb, Schwarz, Rot, Grun und Blau gedruckt. wobel die 
45 Tropfchenzahl von Stufe 1 (100 %) zu Stufe 10 (10 %) linear abnimmt. Stufe 11 hat eine Trdpfchenzahl von 5 %. Auf 
einem Leuchttisch wurden anschliessend die inhomogenen Farfofelder gezahlt. Grosse Zahlen bedeuten schlechte 
Bildhomogenitdt (grosse Anzahl Inhomogener Felder). Bei perfekter Bildqualitat wird die Zahl Null erhalten. da keines 
der gedruckten Felder inhomogen ist 

50 Farbausbluten 

[0075] Auf die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmateriallen wurden mit einem TlntenstrahWrucker EPSON STY- 
LUS™ COLOR 500 Im Transparent-Modus mit Originaltinten direkt aneinander angrenzende Farfofelder mit 100 % 
Tropfchendichte gedruckt. Das Farbausbluten wurde anhand einer Notenskala von 1 (sehr stari^es Farbausbluten) bis 
55 5 (kein Farbausbluten) in den aneinandergrenzenden Farbfeldem Blau / Gelb, GrOn / Purpur und Rot / Blaugrun be- 
urteitt. 

[0076] In den folgenden Beispielen wurden die in Tabelle 1 aufgefuhrten Substanzen verwendet. deren chemische 
und morphotogische Eigenschaften kurz charakterisiert sind. 
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[0077] Die Porenvolumen wurden nach dem in G. M. Barrow. 'Physical Chemistry", zweite Ausgabe. McGraw-Hill 
Book Company, 1966. Seiten 764 - 765 beschriebenen Verfahren bestimmt. 

[0078] Die Grdsse und die Form der Primdrteilchen wurden mittels Transmissionselektronenmikroskopie bestimmt. 
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[0079] Als Bindemittel wurde Potyvinylalkohol mit einem Hydrolysegrad von 98 - 99 % und einem Molekulargewicht 
85*000 bis 146'000 verwendet, der bei ALDRICH Chemie, Buchs, Schwelz erhaltllch ist, 

[0080] Die Gusse wurden hergestellt, indem 1 00 g/m2 der im folgenden beschriebenen Giessl6sung bei einer Tem- 
peratur von 40° C auf einen transparenten Polyestertrager gegossen wurden und anschliessend der begossene TrSger 
5 60 Minuten bei einer Temperatur von 35" C getrocknet wurde. 

Belsplele 

Beispiei 1 

10 

a) Herstellung einer wassrigen Dispersion von Aluminiumoxid C mit einem Gehalt von 18 Gewichtsprozent At^Og 

[0081] 37.27 g Aluminiumoxid C (erhaltlich bei DEGUSSA AG, Frankfurt/Main, Deutschland) mit einem Gehalt von 
96.6 % AI2O3 wurden unter Ultraschallbehandlung be! einer Temperatur von 25'' C In 162.73 g wdssriger Essigsdure 
15 (2 %) dispergiert. 

b) Herstellung von Aluminiumoxid/hydroxid durch Hvdrolyse von Aluminiumlsopropoxid (Substanz aus Beispiei la) 
von EP 0'96r086 (ICH 286)) 

20 [0082] In einem Reaktionsgefdss aus Glas wurden 360 g deionisiertes Wasser und 338 g Isopropanol vorgelegt. Bei 
einer Temperatur von 75*' C wurden 153 g Aluminlumisopropoxld (ertidltlteh bei Fluka Chemie AG, Buchs, Schweiz) 
zugegeben und das Gemisch bei einer Temperatur zwischen 75° C und 78° C wahrend 4 Stunden geruhrt. Nach der 
Erhohung der Temperatur auf 95° C wurden 1 .5 g 2-Hydroxypropionsaure zugegeben. Anschliessend wurde auf eine 
Temperatur zwischen 75° C und 78° C abgekuhit und das Gemisch 48 Stunden unter Ruhren bei dieser Temperatur 

25 gehalten. Zum Schluss wurde die erhaltene kolloidale Losung im Vakuum eingedampft. Es wurden 43 g eines weissen 
Pulvers mit einem Gehalt von 75.2 % AI2O3 ertialten. Das R6ntgendiffraklionsspektrum entsprach Pseudobdhmit der 
FormelAIOOH. 

c) Herstellung der Giessl6sung . . . ^ ..^ - 
30 ■ . i ■ . • 

[0083] 38.89 g der w&ssrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiei 1 a) wurden zusammen mit 3.99 g ICH 286 und 1 6 
g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) bei einer Temperatur von 40° C unter Ultraschallbehandlung dispergiert 
und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 100 g eingestellt 

[0084] Die Giessldsung enthdlt Aluminiumoxid C und ICH 286 im Gewichtsverhditnis 70 : 30. beide als AI2O3 be- 
35 rechnet. 

d) Guss 

[0085] 1 m2 des begossenen TrSgers enthait 10 g anorganische Oxide, berechnet als AI2O3 und 1 .2 g Polyvinylal- 
40 kohol. 

Verglelchsbeispiel 1 01 

[0086] An Stelle der Mischung von Aluminiumoxid C und ICH 286 wurden in der Giessldsung von Beispiei 1c) 55.56 
^ g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiei la) verwendet. 1 m^ des begossenen Trdgers enthait 10 g anor- 
ganische Oxide, berechnet als A^03. und 1 .2 g Potyvinylalkohol. 

Verglelchsbeispiel 1 02 

50 [0087] An Stelle der Mischung von Aluminiumoxid C und ICH 286 wurden in der Giessldsung von Beispiei 1c) 13.3 
g ICH 286 venwendet. 1 m2 des begossenen Tr§gers enthSIt 10 g anorganische Oxide, berechnet als A^Og. und 1 .2 
g Polyvinylalkohol. 

Beispiele 2-5 

55 

[0088] In diesen Beispielen wurden die in Beispiei 1 verwendeten Substanzen Aluminiumoxid C und ICH 286 in den 
in Tabelle 2 angegebenen MengenverhdItnissen eingesetzt. 
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Tabelle 2 



Beispiel 


MengenverhSitnis 


Aluminiumoxid C 


ICH 286 


2 


60 


40 


3 


50 


50 


4 


40 


60 


5 


30 


70 



Beispiel 6 

c Herstellung der Giessldsung 

[0089] 13.3 g der wassrigen Dispersion von Af203 aus Beispiel la) wurden zusammen mit 5.6 g DIsperaKS) 100/2 
(erhaitlich bei CONDEA GmbH. Hamburg, Deutschland) in 0.96 g Essigsdure und 9.6 g einer L6sung von Polyvinyl- 
alkohol (10 %) bei einer Temperatur von 40*" C unter Ultraschallbehandlung dispergiert und das Endgewlcht mit delo- 
nisiertem Wasser auf 80 g eingestellt. 

[0090] Die Giessldsung enth^lt Aluminiumoxid C und DisperaKS) 1 00/2 Im Gewichtsverhditnis 30 : 70, beide als AI2O3 
berechnet. 

d Guss 

[0091 ] 1 m2 des begossenen Trdgers enthdlt 8.5g anorganische Oxide, berechnet als A^Os, und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohot. 

Vergleichsbeispiei 6 CI 

c Herstellung der Giessldsung 
• 

[0092] 8.0 g DisperaKS) 100/2 wurden bei einer Temperatur von 20° C unter Ultraschallbehandlung in 0.96 g Essig- 
sdure und 56 g deionisiertem Wasser dispergiert und danach wurden 9.6 g einer Losung von Polyvinylalkohol (10 %) 
zugegeben, das Endgewtcht mit deionisiertem Wasser auf 80 g eingestellt und die Losung nochmals 3 Minuten mit 
Ultraschali behandelt. 

d Guss 

[0093] 1 m2 des begossenen Tragers enthait 8.5 g anorganisches Oxid. berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 

Vergleichsbeispiei 6 C2 

c Herstellung der Giessldsung 

[0094] 37.8 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) wurden zusammen mit 9.6 g einer Ldsung von 
Polyvinylalkohol (1 0 %) unter Ultraschallbehandlung dispergiert und das Endgewlcht mit deionisiertem Wasser auf 80 
g eingestellt. 

d Guss 

[0095] 1 m^ des begossenen Trdgers enth&lt 8.5 g anorganisches Oxid. berechnet als AI2O3. und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 
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Belspiel 7 

c Herstellung der Giesslosung 

5 [0096] 10.0 g DispaKS) 14R25 (24.2 %ige wdssrige Dispersion von Aluminiumoxid/hydroxid, erhaltiich bei Condea 
Vista, Houston, USA) wurden zusammen mit 5.6 g Disperal® 1 00/2 bei einer Temperatur von 2QP C in 0.96 g Essigsdure 
und 45 g deionisiertem Wasser unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Nach Zugabe von 9.6 g einer Losung von 
Polyvinylalkohol (10 %) und dem Einstellen des Endgewichts auf 80 g mit deionisiertem Wasser wurde die Losung 
nochmals 3 Minuten mit Ultraschall behandelt. 

10 [0097] Die Giesslosung enthalt DispaKS) 1 4R25 und DisperaKS) 1 00/2 im GewichtsverhSltnis 36 : 64. beide ats AI2O3 
berechnet. 

d Guss 

15 [0098] 1 des begossenen TrSgers enthalt 1 0 g anorganische Oxide, berechnet als AtgOs, und 1 .2 g Polyvinylal- 
kohol. 

Vergleichsbeispiel 7 CI 

20 c Herstellung der GiesslQsung 

[0099] 33.3 g DispaKS) 14R25 wurden bei einer Temperatur von 20'' C in 0.96 g Essigsdure und 45 g deionisiertem 
Wasser unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Nach Zugabe von 9.6 g einer Losung von Polyvinylalkohol (10 %) 
und dem Einstellen des Endgewichts auf 80 g mit deionisiertem Wasser wurde die Ldsung nochmals 3 Minuten mit 
25 Ultraschall behandelt. 

d Guss 

[0100] 1 des begossenen TrSgers enthdlt 10 g anorganisches OxkJ, berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylal- 
30 kohol. 

Beispiel 8 

a) Herstellung einer wassrigen Dispersion von positiv geladenem SiOg (12 Gewichtsprozent SiOo (pos)) 
35 " ~ * 

[0101] Diese Dispersbn wurde gemass der Vorschrift des Patents US 3*007'878 hergestetit: 
[0102] 1 .97 g Aluminiumchlortiydrat der Formel Al2(OH)5CI • 2.5 HgO (Locron, erhaltiich bei Clariant AG, Muttenz, 
Schweiz) wurde bei einer Temperatur von 20** C unter ROhren in 85 g deionisiertem Wasser gelost. Anschliessend 
wurde die Losung auf eine Temperatur von 40° C aufgeheizt, 12 g Aerosil 200 (Si02 mit einem isoelektrischen Punkt 
40 bei pH 2.0, erhaltiich bei DEGUSSA AG, Frankfurt/Main, Deutschland) wurden zugegeben, das Gemisch unter Ultra- 
schallbehandlung dispergiert und zum Schluss filtriert. Die entstandene Ldsung enthSIt 1 2 Gewichtsprozent an positiv 
geladenem SiOg mit einem Isoelektrischen Punkt bei pH 9.1 (Bestlmmung durch akustophoretische Messung). 

c) Herstellung der GiesslSsung 

45 

[0103] 14.41 g der wdssrigen Disperston von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 9.61 
g der wSssrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel 1 a) und 7.1 4 g DispaKS) 1 4R25 (24 %ige wdssrige Dispersk>n) unter 
RQhren bei einer Temperatur von 20° C dispergiert. Nach Aufheizen auf eine Temperatur von 40° C wurden 12.1 g 
ICH 286 und 20.8 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des End- 
50 gewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g unter Ultraschallbehandlung dispergiert. 

[0104] Die Giesslosung enthalt die Substanzen Aluminiumoxid C , DispaKS) 4R25, ICH 286 und positiv geladenes 
Siliziumdioxid im Gewichtsverhditnis 10 : 10 : 70 : 10. 

d) Guss 

55 

[0105] 1 des begossenen Trdgers enthdit 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1.56 g Polyvinylalkohol. 
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Vergleichsbeispiel 8 CI 

c Herstellung der Giesslosung 

5 [0106] 17.3 g ICH 286 wurden bei 40"" C in 6.8 g Essigsdure und 40 g deionisiertem Wasser unter Ultraschailbe- 
handlung dispergiert Anschliessend wurden 20.8 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und das 
Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 1 00 g eingestellt. 

d Guss 

10 

[0107] 1 des begossenen Trdgers enthdtt 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1.56 g Polyvinylalkohol. 
Beisplele 9-12 

15 [0108] In den Giessldsungen wurden die in Beispiel 8 venwendeten Substanzen Aluminiumoxid C . DispaKg) 14R25, 
ICH 286 und positiv geladenes Siliziumdioxid in den In Tabelle 3 angegebenen VerhSltnissen venn^endet. 



Tabelle 3 



Beispiel 


Mengenverh&ltnis 


Aluminiumoxki C 


DispaKS) 


ICH 286 


Si02 (pos) 


9 






80 


20 


10 






90 


10 


11 


10 




80 


10 


12 




10 


80 


10 



Beisplelia 

30 

a) Herstellung einer kolloidalen wassrigen Dispersion von imogolit (0.6 Gewichtsprozent) 

[0109] Diese Dispersion wurde gem^ss der Vorschrlft In Journal of Colloid and Interface Science 216, 429 (1999) 
hergestellt. 

35 

c) Herstellung der Giessldsung 

[0110] 50 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispiel 13a) wurden unter RQhren bei 20*" C in 1 .2 g Essig- 
s3ure und 2.8 g deionisiertem Wasser dispergiert. Nach Aufheizen auf 40° C wurden 17.29 g ICH 286 und 20.8 g einer 
^ Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Ldsung nach EInstellung des Endgewtehts mit deionisiertem 
Wasser auf 1 00 g unter Ultraschallbehandtung dispergiert. Die GlesslOsung enthalt ICH 286 und Imogolit Im Gewichts- 
verhaltnis 97.7 : 2.3. 

d) Guss 

45 

[0111] 1 m^ des begossenen Trdgers enthdit 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1.56 g Polyvinylalkohol. 
Beispiel 14 

^ c) Herstellung der Giesslosung 

[0112] 50 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispiel 13a) wurden unter Ruhren bei 20° C In 7.87 g Es- 
sigsaure (17.65 %) und 0.9 g detonislertem Wasser dispergiert. Nach Aufheizen auf 40° C wurden 12.94 g Alumini- 
umoxid C und 20.8 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des 
^ Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 1 00 g unter Ultraschallbehandlung dispergiert. 

[01 13] Die Giessldsung enthilt Aluminiumoxki C und Imogolit im Gewichtsverhaltnis 97.7 : 2.3. 



13 



EP1 162 076 A1 



d) Guss 

[0114] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 13.24 g an anorganischen Substanzen und 1.50 g Polyvlnylalkohol. 
Vergleichsbeispiel 14 CI 
c Hersteilung der Giessldsung 

[0115] 12.94 g Aluminiumoxid C wurden bei einerTemperatur von 40° C in 7.87 g Esslgsaure (17.65 %) und 50.9 g 
deionisiertem Wasser unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Anschliessend wurden 20.0 g einer Losung von Poly- 
vlnylalkohol (7.5 %) zugegeben. das Endgewicht mit debnisiertem Wasser auf 1 00 g eingesteitt und die Ldsung noch- 
mals 3 Minuten mit Uttraschall behandett. 

d Hersteilung des Gusses 

[0116] 1 des begossenen Trdgers enthalt 12.94 g an anorganischen Substanzen und 1 .50 g Polyvlnylalkohol. 
Beispiel 15 

b) Hersteilung von mit Lanthan dotiertem Aluminiumoxid/hydroxid (2.2 Molprozent bezogen auf AI^O'^) (Substanz aus 
Beispiel 1a) von EP 0'875'394 (ICH 277)) 

[01 17] 50g des Aluminiumoxid/hydroxids DisperaK© 1 00/2 wurden unter guter mechanlscher Ruhrung bei einer Tem- 
peratur von 20'' C in 948g bidestilliertem Wasser wShrend 15 Minuten dispergiert. Danach wurde die Temperatur auf 
90"* C erh5ht und anschliessend wurde 15 Minuten bei dieser Temperatur weitergeruhrt. Dann wurden 2.04 g laC\^ 
(erhditlich bei Fluka Chemie AG. Buchs, Schweiz) als Festsubstanz zugegeben und es wurde w&hrend 120 Minuten 
weitergeruhrt. Der Festkdrper wurde abfiltriert. dreimal mit bidestilliertem Wasser gewaschen und bei 110° C getrock- 
net. 

c) Hersteilung der Giessldsung 

[0118] 44.41 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) wurden zusammen mit 2.66 g ICH 277 und 16 
g einer Losung von Polyvlnylalkohol (7.5 %) bei einer Temperatur von 40° C unter Ultraschallbehandlung dispergiert 
und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 100 g eingestellt. 

[0119] Die Giessldsung enthalt Aluminiumoxid C und ICH 277 (mit Lanthan dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid) im 
Gewichtsverh&ltnis 80 : 20, beide als AI2O3 berechneL 

d) Guss ^ 

[0120] 1 m^ des begossenen TrSgers enthdit 10 g anorganische Oxide, berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Potyvinylal- 
kohoL 

Vergleichsbeispiel 15 01 

[0121] An Stelle der Mischung von 17.3 g ICH 286 wurden in der Giessldsung von Beispiel 8 CI 17.3 g ICH 277 (mit 
Lanthan dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid) verwendet. 1 m^ des begossenen Trdgers enth§it 1 0 g anorganische Oxide, 
berechnet als AI2O3, und 1.2 g Polyvlnylalkohol. 

Beispiel 16 

a) Hersteilung einer wassrigen Dispersion von positiv geladenem SiO, (24 Gewichtsprozent SiOg (pos)) 

[0122] 24 g Aerosil 200 wurden bei einer Temperatur von 20° C unter ROhren in 72 g wSssriger Essigsaure (2.78 
%) gelosL Danach wurden 3.94 g Aiuminiumchtorhydrat der Formel Al2(OH)5CI • 2.5 HgO zugegeben und das Ge- 
samtgewicht auf 100 g eingestellL Die entstandene Ldsung enthalt 24 Gewichtsprozent an positiv geladenem SiC^. 
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c) Herstellung der Giesslosung 

[01 23] 45.83 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispret 13a) wurden unter Ruhren mit 27.08 g der wdss- 
rigen Dispersion von positiv geladenem SiOg aus Beispiel 16a) bei einer Temperatur von 40° C gemischt. Anschlies- 
5 send wurden 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des End- 
gewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g unter Ultraschallbehandlung dispergiert. 
[0124] Die Giesslosung enthalt positiv geladenes SiO^ und Imogolit im Gewichtsverhaltnis 96 : 4. 

d) Guss 

10 

[0125] 1 m^ des begossenen Trdgers enth§lt zusammen 6.5 g an positiv geladenem Si02 und Imogolit sowie 1 .75 
g Polyvinylalkohol. 

Verglelchsbelspiel 16 CI 

15 

c Herstellung der Giesslosung 

[0126] 27.08 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 16a) wurden unter Ruhren bei 
einer Temperatur von 40° C mit 23.4 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5 %) gemischt. Die Ldsung wurde nach 
20 Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

d Guss 

[0127] 1 m^ des begossenen Trdgers enthStt 6.5 g positiv geladenes SiO^ und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 

25 

Beispiel 17 

c Herstellung der Giesslosung 

30 [0128] 8.87 g der wdssrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) wurden zusammen mit 26.45 gDispal®,14R25 
gemischt, 9.6 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (1 0 %) be! einer Temperatur von 40° C wurden zugefQgt und das 
Gemisch nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 80 g mit Ultraschall behandelt. 
[0129] Die Giesslosung enthalt Aluminiumoxid 0 und DispaKg) 1 4R25 im Gewichtsverhaltnis 30 : 70, beide als Ai203 
berechnet. 

35 

d Guss 

[0130] 1 m^ des begossenen Trdgers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet als AI2O3, und 1.2 g Polyvinylal- 
kohol. 

40 

Beispiel 18 

c) Herstellung der Giesslosung 

45 [01 31 ] 1 4.41 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 64.26 
g DispaKS) 1 4R25 unter RQhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt Anschllessend wurden 20.8 g einer Ldsung 
von Potyvinytalkohoi (7.5 %) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des Endgewichts mit dek}nisiertem Wasser 
auf 100 g nochmals mit Ultraschall behandelt 

[0132] Die Giesslosung enthSIt die Substanzen Dispal® 14R25 und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichts- 
50 verhaltnis 90 : 10. 

d) Guss 

[0133] 1 m^ des begossenen Tragers enthilt 17.3 g an anorgantschen Substanzen, und 1.56 g Polyvinylalkohol. 

55 
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Vergleichsbeispiel18C1 

c Herstellung der Giesslosung 

5 [01 34] 71 .5 g DispaKS) 1 4R25 wurden bei einer Temperatur von 20° C in 2. 1 4 g EssigsSure und 5.56 g detonisiertem 
Wasser unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Nach Zugabe von 20.8 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5 %) 
und dam Einstellen des Endgewichts auf 100 g mit deionislertem Wasser wurde die Losung nochmals 3 Mlnuten mit 
Ultraschall behandett. 

10 dGuss 

[01 35] 1 des begossenen Tr^gers enth^t 1 7.3 g anorganisches Oxid und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 
Belsplel 19 

IS 

c) Herstellung der Giessldsung 

[0136] 48.75 g der wSssrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beisplel 8a) wurden zusanrimen mit 2.69 
g DispaKS) 14R25 und 11 .1 6 g deionislertem Wasser unter Ruhren bei einer Temperatur von 2QP C gemischt. Anschlies- 
20 send wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt. 23.4 g einer LSsung von Polyvinylalkohol (7.5 %) 
zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des Endgewichts mit debnisiertem Wasser auf 100 g nochmats mit Ul- 
traschall behandelt. 

[0137] Die Giessldsung enthSIt die Substanzen DispaKS) 14R25 und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichts- 
verhaltnis 10:90. 

25 

d) Guss 

[0138] 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 

30 : 

c) Herstellung der Giessldsung 

[0139] 54.17 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem SlOg aus Belspiel 8a) wurden mit 19.43 g deioni- 
35 siertem Wasser unter Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine 
Temperatur von 40° 0 erhitzt, 23.4 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Ldsung nach Ein- 
stellung des Endgewichts mit deionislertem Wasser auf 100 g nochmals mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

40 

[0140] 1 m2 des begossenen TrSgers enthdit 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
Beisplel 20 

^ c) Herstellung der Giessldsung 

[0141] 43.33 g der wSssrigen Dispersion von positiv geladenem SiOg aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 7.23 
g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) und 11.16 g deionisiertem Wasser unter Ruhren bei einer 
Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 23.4 g 
50 einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des Endgewichts mit deioni- 
siertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandett 

[01 42] Die Giessldsung enthalt die Substanzen AluminiumoxkJ C und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichts- 
verhaltnis 20 : 80. 

55 d) Guss 

[0143] 1 m^ des begossenen Trdgers enthftlt 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
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Vergleichsbelspiel 20 CI 

c) Herstellung der Giesslosung 

5 [01 44] 54. 1 7 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem SiOg aus Beispiel 8a) wurden bei einer Temperatur 
von 40° C mit 23.4 g einer Ldsung von Potyvinytalkohol (7.5%) gemischt. Anschiiessend wurde die Ldsung nach Ein- 
stellung des Endgewlchts mit delonisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandett. 

d) Guss 

10 

[0145] 1 m2 des begossenen Trdgers enthdit 6.5 g positiv geladenes Siliziumdioxid und 1 .75 g Polyvinylallcoriol. 

Beispiel 21 

15 c) Herstellung der Giesslosung 

[0146] 10.83 g der wSssrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 8a) wurden zusammen mit 28.92 
g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel 1 a) und 11.16 g deionisiertem Wasser unter Ruhren bei einer 
Temperatur von 20° C gemischt. Anschiiessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 23.4 g 
20 einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des Endgewichts mit deioni- 
siertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt 

[01 47] Die Giesslosung enthdit die Substanzen Aluminlumoxld C und positiv geladenes Siliziumdioxid Im Gewlchts- 

verhdttnis 80 : 20. 

25 d)Guss 

[0148] 1 m^ des begossenen Trdgers enthSIt 6.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
Vergleichsbelspiel 21 CI 

30 

c) Herstellung der Giesslosung 

[01 49] 36. 1 5 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel 1 a) und 1 1 . 1 6 g deionisiertes Wasser wurden unter 
Ruhren bel einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschiiessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C 
35 erhitzt, 23.4 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des Endgewichts 
mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

40 [0150] 1 m^ des begossenen TrSgers enthalt 6.5 g Aluminiumoxid C und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 
Beispiel 22 

c) Herstellung der Glessldsung 

45 

[0151] 4.86 g einer wSssrigen Dispersion von Snowtex® Up (20.3%, erhaitlrch bei Nissan Chemical Industries Ltd.. 
Tokio, Japan) wurden zusammen mit 1 8.05 g ICH 286, 1 .2 g Essisdure und 1 1 .1 6 g deionisiertem Wasser unter Ruhren 
bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschiiessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt. 
22.84 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Ldsung nach Einstellung des Endgewichts mit 
50 deionisiertem Wasser auf 1 00 g mit Ultraschall behandelt. 

[0152] Die Glessldsung enthait die Substanzen ICH 286 und Snowtex® Up (negativ geladenes Siliziumdioxid) im 
GewichtsverhSltnis 95 : 5. 

d) Guss 

55 

[0153] 1 m^ des begossenen TrSgers enthatt 1 9.5 g an anorganischen Substanzen und 1 .71 g Polyvinylalkohol. 
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Verglelchsbeispiel 22 CI 

c) Herstellung der Giesslosung 

5 [0154] 19 g ICH 286, 1 .2 g EssigsSure und 40 g deionisiertes Wasser wurden unter Ruhren bei einer Temperatur 
von 20** C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C erhitzt, 22.84 g einer LOsung 
von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Losung nach EInstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser 
auf 100 g mit Ultraschall behandett. 

10 d) Guss 

[0155] 1 m^ des begossenen Trdgers enthdit 19.5 g ICH 286 und 1 .71 g Polyvinylalkohol. 
Verglelchsbeispiel 22 C2 

15 

c) Herstellung der GiesslQsung 

[01 56] 49.26 g der wassrigen Dispersion von Snowtex® Up, 1 .2 g Essigsdure und 20 g deionisiertes Wasser wurden 
unter Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 
20 40° C erhitzt, 22.84 g einer Ldsung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Losung nach Einstellung des 
Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

25 [01 57] 1 m^ des begossenen TrSgers enthSIt 1 9.5 g Snowtex® Up und 1 .71 g Polyvinylalkohol. 
Beispiel23 

c) Herstellung der GiesslOsung U 

30 

[01 58] 54. 1 7 g der wdssrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 8a) wurden bei einer Temperatur 
von 40° C mit 33.8 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5%) gemischt. Anschliessend wurde die Ldsung nach Ein- 
stellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall. behandett. 

35 d) Guss 

[0159] 100 g / m2 der obigen Giessldsung wurden wie ublich auf einen durchstchtigen Polyestertrager gegossen. 
Darauf wurden 100 g / m^ der Giessldsung aus Beispiel 8c) als Oberguss aufgetragen. 
[0160] 1 m2 des Untergusses enthalt 6.5 g positiv geladenes Siliziumdioxid und 2.53 g Polyvinylalkohol. 
^ [0161] 1 m^ des Obergusses enthSIt 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 

Ergebnisse 

Beisplele1-5 

45 

[01 62] Die Ergebnisse zur Bildhomogenltdt und zum Farbausbluten der Mischungen von Aluminiumoxid C und ICH 
286 (Substanz aus Beispiel la) von EP 0'967'086) sind in Tabeile 5 zusammengestellt 



Tabelle 5' 



50 



Beispiel Nr. 


System 


Bikihomogenitat 


Farbausbluten 


1 


70 % Alumlnumoxid C 30 % ICH 286 


8 


4 


2 


60 % Aluminumoxid C 40 % ICH 286 


8 


5 



55 
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DGISpi6l INr. 


oysiem 


Di iQnomu96>i iiai 


rarDaUSDiUloil 


3 


50 % Aluminumoxld C 50 % ICH 286 


7 


5 


4 


40 % Alumlnumoxid C 60 % ICH 286 


0 


5 


5 


30 % Aluminumoxid C 70 % ICH 286 


7 


5 


1 C1 


100 % Aluminumoxid C 


4 


5 


1 C2 


100% ICH 286 


9 


5 



[0163] Den Ergebnissen aus Tabelle 5 ist sofort zu entnehmen, dass die optimale Mischung von Alumlniumoxid C 
und ICH 286 (Beispiel 4) eine viel bessere Bildhomogenitdt zeigt als die beiden Vergleichsbelsplele 1 CI und 1 C2, 
die jeweils nur eine der beiden Komponenten enthalten. 

[01 64] Die Schlchten der Beispiele 1 — 5 sind wesentltch transparenter als die Schlcht von Vergleichsbeispiel 1 CI . 
Beispiel 6 

[0165] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitgt und zum Farbausbluten der Mischung von Aluminiumoxid C und Dispe- 
ral® 100/2 sind in Tabelle 6 zusammengestellt 



Tabelle 6 



Beispiel Nr. 


System 


Blldhomogenitat 


Farbausbluten 


6 


30 % Aluminumoxid C 70 % DIsperaKS) 100/2 


11 


4 


6 CI 


100% DisperaKS) 100/2 


17 


4 


6C2 


100 % Aluminumoxid C 


14 


2 



[01 66] Den Ergebnissen aus Tabelle 6 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und Dispe- 
^ raKg) 100/2 (Beispiel 6) eine bessere Bildhomogenitat zeigt ats beide Vergleichsbeispiele 6 CI und 6 C2, die jeweils 
nur eine der beiden Komponenten enthalten. Insbesondere sind die Bildhomogenitat und das Farbausbluten mit der 
Mischung von Aluminiumoxid C und DisperaKS) 1 00/2 (Beispiel 6) viel besser als mit Aluminumoxid C allein (Vergleichs- 
beispiel 6 C2). 

[01 67] Die Schlcht von Beispiel 6 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 6 C2. 

35 

Beispiel 7 

[01 68] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von DisperaKS) 1 00/2 und DispaKS) 
14R25 sind In Tabelle 7 zusammengestellt. 

40 

Tabelle 7 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Fart>ausbluten 


7 


64 % DisperaKS) 100/2 36 % DispaKS) 14R25 


12 


4 


7 CI 


100% Disperal® 100/2 


24 


2 


7C2 


100% DispaKS) 14R25 


50 


1 



[01 69] Den Ergebnissen aus Tabelle 7 ist sofort zu entnehmen. dass die Mischung von DispaKS) 1 4R25 und DisperaKS) 
so 100/2 (Beispiel 7) eine viel bessere Bildhomogenitat und ein wesentlich geringeres Farbausbluten zeigt als die beiden 
Vergleichsbeispiele 7 CI und 7 C2. die jeweils nur eine der beiden Komponenten enthalten. 

Beispiele 8 -12 

55 [0170] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischungen von Aluminiumoxid C, ICH 286 
(Substanz aus Beispiel la) von EP 0*967086). Dispal® 14R25 und positiv geladenem Siliziumdioxid SiO^ sind in 
Tabelle 8 zusammengestellt 
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Tabelle 8 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitlit 


Farbausbluten 


8 


70 % ICH 286 1 0 % Aluminiumoxid C 1 0 % DispaKs) 1 4R25 1 0 
% S1O2 (pes) 


4 


5 


9 


80 % ICH 286 20 % SiOg (pos) 


5 


5 


10 


90 % ICH 288 10 % SiOg (pos) 


5 


5 


11 


80 % ICH 286 10 % Aluminiumoxid C 10 % SiOg (pos) 


5 


5 


12 


80 % ICH 286 10% DIspal® 14R25 10 % SiOg (pos) 


5 


5 


8 CI 


100% ICH 286 


9 


5 



IS [0171] Den Ergebnissen aus Tabelle 8 ist sofort zu entnehmen. dass atle gepruften Mischungen von ICH 286. Alu- 
miniumoxid C. DispaKD 14R25 und Si02 (pos) (Beisplele 8-12) eine bessere BildhomogenitSt zeigen als das Ver- 
gleichsbeispiele 8 CI , das nur ICH 286 enthdlt. 

Beispiel 13 

20 

[0172] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitdt und zum Farbausbluten der Mischung von ICH 286 (Substanz aus Bei- 
spiel la) von EP 0'967'086) und Imogolit sind in Tabelle 9 zusammengestellt. 



Tabelle 9 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


13 


97.7 % ICH 286 2.3 % Imogolit 


6 


5 


1 CI 


100% ICH 286 


9 


5 



[0173] Den Ergebnissen aus Tabelle 9 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von ICH 286 (Substanz aus 
Beispiel la) von EP 0'967'086) und Imogolit ein^ bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 1 CI, das 
allein ICH 286 enthdit. 

Beispiel 14 

[01 74] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von Aluminiumoxid C und Imogolit 
sind in Tabelle 10 zusammengestellt 



Tabelle 10 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


14 


97.7 % Aluminiumoxid C 2.3 % Imogolit 


2 


5 


14 CI 


100 % Aluminiumoxid C 


4 


5 



[0175] Den Ergebnissen aus Tabelle 10 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und Imo- 
golit eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 14 CI , das allein Aluminiumoxid C enthalt. 
[0176] Die Schicht von Beispiel 14 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 14 CI und 
zeigt eine deutlich geringere Tendenz zur Rissbildung. 

50 

Beispiel 15 

[0177] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von ICH 277 (Substanz aus Bei- 
spiel 1 a) von EP 0*875*394) und Aluminiumoxid C sind in Tabelle 11 zusammengestellt 

55 
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Tabelle 11 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitdt 


Farbausbluten 


15 


20 % Aluminiumoxld C 80 % ICH 277 


5 


5 


15 CI 


100%ICH 277 


8 


5 



[0178] Den Ergebnissen aus Tabelle 11 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und ICH 
277 eine bessere Bildhomogenitdt zeigt ats das Vergleichsbeispiel 15 CI, das allein ICH 277 (Substanz aus Beispiel 
1 a) von EP 0*875*394) enthSlt. 

Beispiel 16 

[0179] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Sllizium- 
dioxid Si02 (pos) und Imogolit sind in Tabelle 12 zusammengestellt. 



Tabelle 12 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


16 


96 % Si02 (pos) 4 % Imogolit 


5 


5 


16 CI 


100%SiO2(pos) 


12 


5 



[0180] Den Ergebnissen aus Tabelle 12 Ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von positiv geladenem Silizi- 
umdioxid Si02 (pos) und Imogolit eine viel bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 15 CI » das allein 
positiv geladenes Siiiziumdioxid enthSlt. 

[0181] Die Schicht von Beispiel 16 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 16 CI und 
zeigt eine vie! geringere Tendenz zur Rissbildung. 

Beispiel 17 

[01 82] Die Ergebnisse zur Bildhombgenitat und zum Farbausbluten der Mischung von Aluminiumoxid C und DispaKg) 
1 4R25 sind in Tabelle 1 3 zusammengestellt. 



Tabelle 13 



Beispiel Nr. 


System 


BitdhomogenttSt 


Farbausbluten 


17 


20 % Aluminiumoxid C 80 % DispaKg) 14R25 


12 


2 


17 CI 


100%Dispal(S>14R25 


35 


1 



[0183] Den Ergebnissen aus Tabelle 13 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Aluminiumoxid C und Dis- 
paKS) 1 4R25 eine viel bessere Bildhomogenitat und weniger Farbausbluten zeigt als das Vergleichsbeispiel 1 7 CI , das 
allein DispaKg) 14R25 enthSlt. 

45 Beispiel 18 

[0184] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Siiizium- 
dioxid und DispaKg) 14R25 sind In Tabelle 14 zusammengestellt. 



Tabelle 14 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


18 


10 % Si02 (pos) 90 % DispaKg) 14R25 


10 


4 


18 CI 


100% DispaKg) 14R25 


27 


2 



[0185] Den Ergebnissen aus Tabelle 14 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von Si02 (pos) und DispaKg) 
14R2 eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 18 CI, das allein DispaKg) 14R2 enthatt. 
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[0186] Die Schicht von Beispiel 18 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 18 C1 und 
zeigt eine viel geringere Tendenz zur Rissbitdung. 

Beispiel 19 

[0187] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxid und DispaKS) 14R25 sind in Tabelle 15 zusammengestellt. 



Tabelle 15 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


19 


90 % Si02 (pos) 10 % DispaKS) 14R25 


9 


5 


19C1 


100%SiO2(pos) 


1 


5 



[0188] Die Schicht von Beispiel 19 ist viel transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 19 CI, die viele Mi- 
krorisse enthalt und deshalb fast undurchsichtig ist 

[0189] Den Ergebnissen aus Tabelle 15 ist zu entnehmen, dass die Mischung von Si02 (pos) und DispaKS) 14R25 
eine schlechtere Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 1 9 CI , das allein Si02 (pos) enthalt. Der Grund dafur 
sind die vielen Mikrorisse, in denen die Tinten gut aufgenommen werden. Ein solches Material ist aber als durchsich- 
tiges Material unbrauchbar. 

Beispiel 20 

[0190] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dioxid und Aluminiumoxid C sind in Tabelle 16 zusammengestellt. 



Tabelle 16 



Beispiel Nr. . 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


20 


80 % Si02 (pos) 20 % Aluminiumoxid C 


8 


5 


20 CI 


100%SiO2(pos) 


13 


3 



[01 91 ] Den Ergebnissen aus Tabelle 1 6 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von SIO2 (pos) und Aluminium- 
^ oxid C eine bessere Bildhomogenitat und weniger Farbausbluten zeigt als das Vergleichsbeispiel 20 CI. das allein 
SiOs (pos) enthdit 

[0192] Die Schicht von Beispiel 20 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Vergleichsbeispiel 20 CI . 
Beispiel 21 

40 

[0193] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von positiv geladenem Silizium- 
dloxid und Aluminiumoxid C sind in Tabelle 17 zusammengestellt. 



Tabelle 17 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


21 


20 % Si02 (pos) 80 % Aluminiumoxid C 


3 


5 


21 CI 


100 % Aluminiumoxid C 


5 


5 



50 [01 94] Den Ergebnissen aus Tabelle 1 7 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von SiO^ (pos) und Aluminium- 
oxkJ C eine bessere BiMhomogenitdt zeigt als das Vergleichsbeispiel 21 CI, das allein Aluminiumoxid C enthalt. 

Beispiel 22 

55 [0195] Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von negativ geladenem Silizium- 
dioxid Snowtex® Up und ICH 286 (Substanz aus Beispiel 1 a) von EP 0967*086) sind in Tabelle 1 8 zusammengestellt. 
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TabellelS 



Belspiel Nr 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


22 


5 % Snowtex® Up 95 % ICH 286 


7 


5 


22 C1 


100% ICH 286 


11 


3 


22 C2 


100%Snowtex®Up 


30 


1 



[0196] Den Ergebnissen aus Tabelle 1 8 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von negativ geladenem Silizi- 
umdioxid Snowtex® Up und ICH 286 (Substanz aus Beispiel 1 a) von EP 0'967'086) eine bessere Bildhomogenitit und 
wesentlich weniger Farbausbluten zeigt ais die Vergleichsbeispiele 21 CI und 22 C2, die jeweils nur eine der beiden 
Mischungskomponenten enthatten. 

Beispiel 23 

[0197] Die Doppelschichten zeigten keine Trubung an der Schichtgrenze, unabhSngig davon, ob die beiden Gies- 
sldsungen einzein nacheinander Oder gemeinsam auf den Trager aufgebracht wurden. Nach dem Bedrucken war die 
Bildqualltat gleich wie be! einem Vergleichsguss mit doppeft aufgebrachtem Unterguss. Die Doppelschichten waren 
aber wesentlich transparenter als die doppelt aufgebrachte Schicht des Untergusses. 



Patentanspruche 

1 . Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahldaick, das auf einem TrSger mindestens eine Tintenaufnahmeschicht 
bestehend aus einem Oder mehreren Bindemittein und einer Mischung verschiedener wasserunl5slicher, anorga- 
nischer Oxide der Elemente Aluminium Oder Silizium, von Oxid/hydroxiden des Elements Aluminium Oder von 
Aluminlumsilikaten aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide- 
Oder Silikate ein Porenvolumen > 40 ml / 1 0Og aufweist und in einer Menge von mindestens 8 % bezogen auf die , 
Gesamtmenge der wasserunloslichen, anorganischen Oxide, der Oxid/hydroxide Oder der Aluminiumsilikatei vor- 
handen ist. die PrimSlrteilchen der Komponente mit dem grdssten Volumen einen dquiyalenten Kugeldurchmesser 
von weniger als 20 nm besitzen und die PrimSrteilchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen einen aqui- 
valenten Kugeldurchmesser haben. der grdsser als 1/20 des aquivalenten Kugeldurchmessers der PrimSrteitchen 
der Komponente mit dem grdssten Volumen ist. 

2. Aufzeichnungsmaterial gemSss Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass mindestens eines dieser Oxide. 
Oxid/hydroxide oder Silikate mit einem Porenvolumen > 40 ml / 1 0Og in einer Menge von mindestens 40 % bezogen 
auf die Gesamtmenge der wasserunldslichen. anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder Aluminiumsilikate vor- 
handen ist 

3. Aufzeichnungsmaterial gemass einem der Anspruche 1 oder 2. dadurch gekennzeichnet, dass die Primarteil- 
chen der Komponente mit dem grdssten Volumen einen dquivalenten Kugeldurchmesser von weniger als 15 nm 
besitzen und die Primarteilchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen einen Squivalenten Kugeldurchmes- 
ser haben, der grosser als 1/10 des aquivalenten Kugeldurchmessers der Primarteitehen der Komponente mit 
dem grdssten Volumen ist. 

4. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung kugelfdnnig und eine andere piattchenfdrmig ist. 

5. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung kugelfdrmig und eine andere stabchenfdrmig ist. 

6. Aufzetehnungsmaterial gemSss den AnsprOchen 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung kugelfdrmig und eine andere faserfdrmig ist. 

7. Aufzeichnungsmaterial gemSss den AnsprOchen 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung ptSttchenfdrmig und eine andere faserfdmiig ist 
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8. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung Aluminiumoxid/hydroxid und eine andere y- Oder S- Aluminiumoxld ist 

9. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7. dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung Aluminiumoxid/hydroxid und eine andere Siliziumdioxid ist. 

10. Aufzeichnungsmaterial gemdss den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung T- Oder 5- Aluminiumoxid und eine andere Siliziumdioxid ist. 

11. Aufzeichnungsmaterial gem&ss den AnsprQchen 9 Oder 10, dadurcli gekennzelchnet, dass das Silizlumdbxid 
posltiv geladen ist 

12. Aufzeichnungsmaterial gemdss den Anspruchen 1 bis 7. dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung T- Oder 5- Aluminiumoxid und eine andere Imogolit ist. 

13. Aufzeichnungsmaterial gemSss den AnsprQchen 1 bis 7, dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung positiv geladenes Siliziumdioxid und eine andere Imogolit ist. 

14. Aufzeichnungsmaterial gemSss den AnsprQchen 1 bis 7, dadurch gekennzelchnet, dass eine der Komponenten 
der Mischung Aluminiumoxid/hydroxid und eine andere Imogolit ist 

15. Aufzeichnungsmaterial gemass einem der Anspruche 1 bis 9 Oder 13, dadurch gekennzelchnet, dass das /Mu- 
miniumoxid/hydroxid die Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 In einer Menge zwischen 0.04 und 4.2 Molprozent 
bezogen auf AI2O3 enthdit. 

16. Aufzeichnungsmaterial gemSss einem der AnsprOche 1 bis 13, dadurch gekennzelchnet, dass als Bindemittel 
Gelatine. Potyvinylalkohol, Derivate des Potyvihylalkohols, Polyvinylpyrrolidon Oder Mischungen dieser Verbin- 
dungen verwendet werden. 1 < . 

17. Pigmenthaltige Beschichtungsmasse zur Herstellung einer Tintenaufnahmeschicht fOr ein Aufzeichnungsmaterial 
.fQr den Tintenstrahldruck gemass den • . 
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